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Der Inhalt dleser ScKrift waicht von den am Anmeldetag eingereichten Unterlagen ab 

monolithischen Strukturen mitfolgenden Schntter^^^^ 

Herstellung einer eipe erste Schicht bildendekerami«^hG . . 

Folie durch VergieBen eines ersten Schlickers auf eine . ^ 

liSgS rriiridesteris eiries weitereri Scin^^^^^ 

erste Schicht/so daB eine mehrschichtige keramische Fo- 

. T^knerzimindest einer obersten Schicht der mehr- 
schichtigen keramischen Folie und . ■ u 

SnSn der getrockneten mehrschichtigen keramischen 

Folie. 
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Reschreibune hoch eingestelk wie die gewunschte Starke der getrockneten • 

uescnreiDung keramischen Gruhfolien, da noch die TVockenschwindung 

AnwendunesEebiet . nach dem GieBprozeB zu berucksichtigen ist. 

Anwendungsgemei Will man nun zwei oder mehrere Griinfoben mit- 

rnnnn Veibundwerkstoffe aus unterschiedUchen kerami- 5 einanderveibinden.wendetmandas VerfahrenderLamina- 
So^ett^T^deSim^^^^^^^ n\"^'J-"^"'?7^bistoxTn^^^^^^^^^ 

-sst^sr^ssrrrdS^s • 

Im ^J"'^^"^" r''^^,"^^^^ f . . fehlerhrften Durch- : Laminationsschritt birgt die Gefahr der fehlerhaften Durch- 
fZ^nnS^^bSbttem^^ fuhrung.sodaBesbeimSinternzuDelanunationenkommen 

Stand der Technik ^ mensetzung zu einen Gradientenwerkstoff aufzubauen. Da- 

. bei wurden die Schlicker direkt naB aufemander gegossen. 

r00021 Das FoliengieBen ist ein wichtiger und zudem ko-. Es handelt sich um 99.5% AI2O3, das rait 0.5% Talk und in 

|o003] Die gigosseneo CMnfoUen erreicter, Dicken TOO . , tot. um so oiol (oadienten terzusteUen. 

on iim hk IfiOO um fll Produkte in diesem Dickenbereich . , . -i 

SlLnsth-St^tdL^renUbUchenKeramikher^^^^^ 30 Nachteile des Stands der Techmk 

lungsverfataen,wie2umBeispieldemT[to^^^ ^ Uber das FoliengieBverfahren komien keine Fo- 

tZf'^ZtZSZ'y^^^r^^^^^-^^ SLr>lmmhergesSHtwerden,dasonstdieT.^^^ 

Csche PuWer^Sn hochviskosen S^hUcker mit ei- nung der FoUen zu lange Zeit j^«P™^^„mmmt und <he 

nrrZSkShohen Feststoffgehalt uberfuhrt. Wichtig ist 35 Gefahr der RiBbildung wahrend des. Ttoclaiens auf Orund 

Sie^nifgite DS^^^ der inhomogenenTrocknung von oben nach unten stark an- 

- SS^^ri^r^W^^^ ia UmgraBereDickenb— .d.um^^ 

iTdem Sslmittel und dem keramischen Pulver Disper- schiedUche Materialien mitemander zu verbmden, wird die 

J^^l^iJ^^tSn eeBschUcker musses weite^n 40 I^ation eingesetzt. Bei der herkomnUichen_LaminaUon 

H^Smere^ugegeben werden. Ihre wesentliche Auf- werden die FoUen vor dem Lanunieren geschmtten, und m 

Bat^bSSun dSdung der nichtplastischen Feststofif- sog. Laminationsschablonen bder Pressen uberein^de^e_ 

r^kefSh dem Trcx:knen d^^^ Ve^hlaufung, wodurch legt und dabei aufein^der positiomert. Dann ^d Druck 

dSkeraJiische GriinfoUe die fiir eine weitfere Handhabung und Temperatur aufgebracht Der ganze Vo^gang findet in 

ttwenXe FestiXit und FlexibiUtat erhalt. Nach dem 45 einer Laminationsmatrize statt, um die Veranderung der au- 

SS™SfSanTschenHilfsstoffedurcheinenther- Beren Geometrie durch den auftretenden Massefluss wah- 

Si^nESerun^sprozeBentferntHierbeiistentschei- rend der TTiermokompression zu veAmdem. Das Them^^^^ 

S daB eS riicksti^fieier Ausbrand der gesamten Ad- kompressionsverfahren erfordert eine Haltezeit, bis der ge- 

Si^Jolgt,socMbeimSmterbrandeindefektfreierkera- ^V^^^^'^^ 

Sr^^^:^S" F^^^^ hat sich das '"nTZ .u verbindende Pnxiukt genauabg. 

D^TO^ffiS^en eSert. Bei diesem Verfah- . stimmt werden [6. 7], Wird die Grunfohendicke verandert, 

d£::tst?ss^eSu^^^^^^^^ 

den SchUcker unter der Schneidenoffnung als dunnen Film lung der Fohen enorm. . . , , . . 

^JStASmZ^t^nd. konnen ein Endlos-Stahlband [OOU] Trotz Anpassung und OpUmierung der Larrunatpa- 

S eii' pSymSXen Das Produkt wird in einem rameter treten haufig beim Lamimeren Lammatdefekte oder 

■ SSlSSngsS geiSe? und anschlieBend von dem Inhomogenitaten auf. die zu -^-^^^ . f^^^^^^^^^ 
T "^I^.r.ri^7pt^nnt Die so erhaltene Grunfolie kann ei- 60 des Bauteils fuhren konnen und somit die Lebensdauer her- 

n SrvSetnf^^^ oder ^bsetzen. Keramische FoUen die Uber ^^^^^ 

" . f K^,„„H»nm gestellt wurden, zeigen wahrend des Smterbrandes (Loti- 

sind neben der Lg) eine starkeNeifungzumNJrw51be„ und zumB^che^ 

SineidenLe yie kin mittels Mikrometerschrauben [0012] Das direkte Aufeinande^eBen der Schlicker im 
^eS Sen) S die Ziehgeschwindigkeit der Trager- 65 nassen Zustand begrenzt die gieBbare Dicke da mit zuneh- 

XlrSckerstand im GieBschuh '(hydrostatischer mender Gesamtdicke die Trocknung der Foben erschwert 

Druck) und die Schlickerviskositat verantwordich. Ubli- wird. 
cherweise wird die Schneidenhohe zwei- bis dreimal so 
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Aufgabe der Emnaung 



[0013] Es soUte ein Verfahren entwickelt werden, bei dem 
der aufwendige Schritt der Lamination mit seinen geschil- 
derten Nachteilen entfaUt und auch unterschiedlichste Mate- 5 
rialien in weiten Dickenbereich kontinuierUch miteinander 
verbunden werden konnen. 

Losung der Aufgabe 

[0014] Dutch das UbereinandergieBen von FoliengieB- 
schUckem konnte die Aufgabe gelost werden. Es ist keine 
Lamination mehr erforderlich. 

[0015] Dabei hat sich uberraschenderweise herausgestellt, 
daS nicht nur das direkte tjbereinandergieBen der SchUcker 15 
moglich ist, sondem auch ein zeitBch versetztes AufgieBen 
moglich ist. Dadurch konnen insbesondere auch sehr dicke 
FbUenverbunde bergesteUt werden. Dazu werden die Fohen 
in einer Dicke < 1 mm auf cinerFoUengieBanlage gegossen. 
Dies kann kontinuierUch geschehen, wobei die getrockneteq 20 
flexiblen GriinfoUen auf RoUen aufgewickelt werden. In ei- 
nem weiteren Schritt oder in weiteren Schritten kann nun 
auf diese Folic emeut SchUcker gegossen werden. Auf diese . 
Weise konnen FoUenverbunde unterschiedUcher Dicke kon- 
tinuierUch hergesteUt werden, ohnedaBes einer Laminauon 25 

bedarf. , , • j o 

[0016] Femer hat sich Uberraschenderweise gezeigt, daB 
bei dem AufeinandergieBen unterschiedUcher SchUckerma- 
iienaUen nach dem Sintem eine riBfreie, ungeschadigte 
Grenzschieht entsteht. ohne daB nach dem Verfahren der 30 
Thermokompression laminiert wurde und die geforderte 
Verschachtelung der unterschiedUchen Paitikel in der 
Grenzflache nicht stattfand. 



aufzugieBen, was Si^erfahren sehr flexibel macht. 
Auf der arideren Seite konnen die Schichten gleichzei- 
tig auf einem Band in einem Schritt aufgegossen wer- 
den, ohne daB die einzelnen Schichten rniteinander ver- 

mischt werden. . 

- DieFestigkeitswoteder toktaufeinandergegosse- 

nen Substrate werden durch diese ProzeBtechnik ver- 
bessert 

- Durch die HersteUung von Substraten_ aus unter- 
schiedUchen Materialien wird der Spannungsintensi- 
tatswert Kic erhoht. 

- Insbesondere eignet sich das Verfahren auch zum 
AufgieBen auf faserartige Vorprodukte, urn Faserver- 
bundprojekte herzusteUen. Insbesondere eignet sich 

. das Verfahren auch zum AufeinandergieBen unter- 
. schiedUchster keramischer MateriaUen bzw. unter- 
schiedUchster Vorprodukte wie z. B. polymer-kerami- 
schePrecursoren. . ,. . _c u 

- Das Verfahren kann als kontinuierhches Verfahren 
angewendet werden. 

- Das Verfahren kann auf getrockpete FoUen ange- 
wendet werden, in dem auf bereits getrocknete Griinfo- 
Uen gegossen wird. ^ 

- In einer symmetrischen Aufbauweise werden Ver- 
zugsprobleme minimiert. UnterschiedUche MateriaUen 
sind ohne besondra-e Anpassungen zu riBfireien Struktu- 
ren sinterbar. . . 

- Es werden bessere Verbundfesdgkeiten zwischen 
den einzelnen Schichten aus unterschiedlicheh Mate- 
riaUen erhalten als mit dem Laminationsverfahren; 
Mehrlagig vergossener Strukturen konnen durch Kom- 
bination mit der Lamination ebenfalls zu vielschichti- 
gen Laminaten aufgebaut werden. 



Vorteile der Erfindung 



35 [0017] ImranzeUien wurde wriefolgt vorgegangen: 



- burch das AufeinandergieBen von SchUckem ent- 
fallt der aufwendige Schritt der Lamination. 

- Es konnen Strukturen hergesteUt werden, die aus un- 
terschiedUchen MateriaUen bestehen und an den 40 
Grenzschichten zwischen den einzebien FoUenlagen 
keinerlei Defektstellen aufweisen, einen total festen 
Verbund haben und somit keine SchwachsteUen in den 
GriinfoUen darsteUen (Abb. 2). Es entstehen daher 
beim Sintem keine Delaminationsprobleme. Es werden 45 
riBfreie, fest verbundene Verbunde erhalten. 

- Durch das AufeinandergieBen konnen Schichtstruk- 
turen gegossen werden (< 50 nm), die mittels Lamina- 
tion nur sehr schwer handhabbar sind. 

- Durch das AufeinandergieBen konnen Schichtdicken so 
gegossen werden (> 1000 pm), die iiber das FoUen- 
gieBverfahren in einem Einzelschritt nicht herstelltoar 
sind und die mittels Lamination nur sehr schwer her- 
steUbar sind. „ • j cc 

- Werden sog. Sandwichstrukturen hergesteUt; so wird 55 
. die Verwolbung wahrend des Cofiring-Prozesses aus- 

geschlossen. Es konnen voUkommen ebene und riB- 
freie keramische Substrate hergesteUt werden, die fiir 
die weitere Verwendung einsetzbar sind. Die beim Co- 
firing von laminierten Schichtstrukturen haufig be- 60 
trachleten Defekte sind bei diesen Substraten nicht be- 
obachtbar. . 

- MateriaUen mit unterschiedUchen elektnschen, me- 
chanischen, thermischen, chemischen Eigenschaften, 
Harten, Porensystemen ete. und anderen Gradienten- 65 
strukturen konnen produziert werden. 

- Der HersteUer hat die MogUchkeit, eine gegossene 
FoUe zu tiockneh und daiiach erst eine weitere Schicht 



Beispielbeschreibung 

[0018] Das neue HersteUungsverfahren fur keraniiscb ge-. 
schichtete Verbundstrukturen mittels AufeinandergieBen 
wird an nachfolgenden Ausfuhrungsbeispielen nSher be- 
schrieben und mit Hilfe von Zeichnungen dargesteUt: 
[00191 Abb. 1 Aufbereitung eines GieBschUckers, 
[0020] Abb. 2 REM-Aufiiahme: Dichtgesintertes, dreila- 
giges . AhOsffltOz/AliOj-Substrat, . symmetrisch bezugUch 
der Schichtdicken aufgebaut, gebrochene Probe und 
[0021] Abb. 3 Handrakel mit hohenversteUbaren Schnei- 

?0022] Fiir die DurchfUhrung werden zwei oiganische 
SchUckersysteme verwendet. Als L5sungsmittel dient em 
Gemisch aus Toluol urid Ethanol; die.verwendeten Pulver 
sind ein Aluminiumoxid-Pulver A16 SG der Fuma Alcoa,. 
USA und ein 3 mol% Y2O3 stabiUsiertes ZirkondioKid-Pul- 
ver 3Y der Firma Tosoh, Japan. Die Aufbereitung der GieB- 
schUcker erfolgt gemaB dem FUeBschema in Abb. 1 . 
[0023] Es werden dreilagige .GriinfoUen uber das gleich- 
zeitige AufgieBen zweier unterschiedUcher SchUcker er- 
steUt Die hohenversteUbaren Blades werden so eingesteUt, 
daB die Schichten jeweils eine Dicke von 250 pm besitzen 
Die Schlicker sind so in die Handrakel eingegossen, daB 
nach dem VergieBen die beiden AuBenschichten aus Aluim- 
niumoxid und die Zwischenschicht aus Zirkonoxid besteht. 
Diese Sandwichsuruktur zeigt nach dem Trocken keinerlei 
Risse Oder Inhomogenitaten. AuBerdem ist es visueU nicht 
erkennbar, daB die GriinfoUe dreilagig vergossen 1st. Nach 
dem Sinterbrand mittels eines geeigneten Sinterprofiles sind 
diese Substrate auch ohne Gewichtsauflage zu ebenen Sub- 
suaten ohne Risse und Verwolbungen versintert. Trotz der 
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linterschiedlichen Sinterschwindung von AI2O3 und Zr02 
fuhren in der Sahdwichstruktur AlaOs/ZiOa/AlzOs die dabei 
entstehenden Spannungenzu keinem Bruch, da durch die 
groBCTC Schwindung der Zirkondioxidschicht Druckspan- 
nungen in die Aluminiumoxidschicht eingebracht wurden. 
[0024] REM-Aufnahmen zeigen vSllig dicht gesinterte 
und riBfreie Schichtstrukturen (Abb. 2). Die Grenzschichten 
der unterschiedlichen Materialien haben nur eine sehr ge- 
ringe Schicht der gegenseidgen Durchdringung von AI2Q3 
und Zibz, die kieiner als 1 nm ist. Dies ist im wesentlichen 
darauf zurflckzufUhren, daB (die vorliegenden Oberflachen- 
spannungen keine turbulenten Grenzschichten ausbilden, 
die zu starkeren Gradientep fuhren wurden. Es ist moglich 
mitdieso: Methode synunetrisch aufgebaute Substrate zu 
erstellen, die im Vergleich zu reinen Aluminiumoxidfolien 15 
eine bessere Festigkeit und einen besseren Spannungsinten- 
sitatsfaktor besitzen. 

[0025] Fiir das AufeinandergieBen von Schlickem wurde 
eine geeignete Apparatur entwickelt; da ubUche FoliengieB- 
anlagen niir fur das GieBen einer Schicht ausgelegt sind. 20 
Dazu wurden in Anlehnung an Mistier [4] drei Handrakel 
. angefertigt, die zur Einstellung der GieBhohen mit Mikro- 
meterschrauben hohenverstellbare Schneiden haben (Abb.- 
3). Die Breite der Rakel wurde auf 140, 160 und 180 mm 
ausgelegt. Die unterschiedHche Breite gewahrleistet, daB 25 
nach dem AufgieBen der erstMi GriinfoUenschicht mit z. B. 
140 mm Breite das zweite Handrakel nicht auf den bereits 
vergossenen SchUcker aufeetzt. Mit ^eser Apparatur. kQn- 
nen Griinfolien hergestellt werden, die aus zwei bzw. drei 
Lagen, und ausunterschiedUchen Materialien bestehen. 30 
[0026] Das AufeinandergieBen der verschiedenen Schlik- 
ker erfolgte in unterschiedlichen Stadien: gleichzeitig, mit 
kurzer zeitlicher Versetzung oder nach einer Trocknungszeit 
von einem Tag. Bei dem gleichzeitigen VergieBen aller drei 
SchUcker erfolgt das AufgieBen der jeweiligen Schicht auf 35 
die noch nasse Schicht. Anders verhalt es sich beim Vergie- 
Ben nach einer Trocknungszeit von einem Tag. Die zuerst 
aufgegossene Griinfolie ist in dieser Zeit vollstandig ge- 
trocknet, so daB beim AufgieBen der nachsten Schicht die 
schon getrocknete Schicht das LSsungsmittel aus der aufge- 40 
gossenen Schicht zreht, was zu einem besonders innigen 
Verbund zwischen den beiden Folien fiihrt. 
[0027] Das AufeinandergieBen. ist nun unabhangig von 
den o. g. Verfahrensweisen und von den Schlickertypen. Es 
ist mogUch, rififreie Schichtstrukturen herzustellen. Dabei 45 
konnten unterschiedliche Schlicker in beliebiger Reihen- 
folge mehrlagig aufeinander gegossen werden. Damit ist es 
ferner moglich, sehr dicke FoUenstarken sukzessive aufizu- 
bauen. 
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. Patentanspruche 

1. Verfahren zuf Herstellung von geschichteten keira- 

niischen Verbundwerkstoffen oder monolithischen 

Strukturen mit folgenden Schritten: 

HersteUung emtc eine erste Schicht bildende keranu- 

schen Folie durch VergieBen eines ratten Schlickers 

auf eine Unterlage, . :. 

AufgieBen mindestens eines weiteren Schlickers auf 

die erste Schicht, so daB eine mehrschichtige kerami- - 

sche Folie gebildet ist, 

Tiocknen zumindest einer obersten Schicht der mehr- 
schichtigen keramischen Folie und 
Sintem der getrockneten mehrschichtigen kerainischen 
Folie. ■ ' ■ , \^ 

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei die SchUcker als 
fliissige Phase ein Losungsmittel enthalten, dem min- 
destens einer der folgenden Stoffe zugesetzt wird: Dis- 
pergiermitteL Binder, Plastifizierer. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, wobei der erste SchUcker als wesentUchen Fest- 
stoffbestandteil ein erstes kCTamisches Pulver und der 
weitCTe Schlicker als wesentUchen FeststoffbestandteU 
ein zweites keramisches Pulver enthalt, welches ver- 
schieden vom ersten keramischen Pulver ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, wobei das erste kerami- 
schen Pulver im wesentUchen aus einem ersten Metall- 
oxid und das zweite keramische Pulver im wesentU- 
chen aus einem zweiten MetaUoxid gebildet ist, wel- 
ches verschieden vom ersten MetaUoxid ist. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, wobei die erste Schicht vor dem AufgieBen des 
weiteren SchUckers so getrocknet wird, daB eine flexi- 
ble GrUnfoUe gebildet ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, wobei die flexible 
GriinfoUe auf eine RoUe aufgeroUt und vor dem Auf- 
gieBen der weiteren Schicht/en wieder von der RoUe 
abgeroUt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 Oder 6, wo- 
bei das Losungsmittel des weiteren SchUckers in die 
getrocknete darunter Uegende Schicht gezogen wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 oder 8, wo- 
bei die TVocknungszeit einen Tag betragt. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, wobei mindestens einem der SchUcker Fasem zu- 
gesetztsind. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
sprUche, wobei die erste Schicht nach dem Doctor- 
Blade Verfahren hergesteUt wird. 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, wobei das Aufbringen der weiteren Schicht/en 
nach dem Doctor-Blade Verfehren durchgefuhrt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, wobei als erster Schlicker ein AlaOs-SchUcker 
verwendet wird. 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
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spriiche, wobei als weiterSWthlicker ein, vorzugs- 
weise mit Y2O3 versetzter, Zr02-Schlicker verwendet 
wird. . • . 

, 14. Doctor-Blade Vorrichtung zur Durchfuhrung des 



in. iJocior-r>iauc vuiiiuutuug lxu. i^i^w^— e — 
Verfahrens nach eincmder vorhergehenden Anspriiche 
mit mindestens zwei separat hohenversteUbaren Hand- 



rakeln 
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